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(54) Title; PROCESS FOR PREPARING A CELLULOSE SUSPENSION 



(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINER CELLULOSESUSPENSION 
(57) Abstract 



A process is disclosed for preparing a homogeneous 
suspension of cellulose in an aqueous solution of a tertiary 
amine oxide. Cellulose is mixed with the aqueous solution 
of tertiary amine oxide in a mixer which has a container 
for accommodating the suspension and a mixing tool. This 
process is characterised by the use of a mixer with a container 
which rotates during the mixing process. 

(57) Zusammenfassung 

Die Erfindung betriffi ein Verfahren zur Herstellung 
einer homogenen Suspension von Cellulose in einer wlUSrigen 
LOsung eines tertiflren Aminoxids, wobei Zellstoff in einer 
Mischvorrichtung, die einen Behaiter zur Aufnahme der Sus- 
pension und ein Mischwerkzeug aufweist, mit der wafirigen 
Ldsung des tertiSren Aminoxids gemischt wind, welches Ver- 
fahren dadurch gekennzeichnet ist, da6 eine Mischvorrichtung 
eingesetzt wird, deren Behftlter wfihrcnd des Mischens rotiert. 
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Verfahren zur He rstelluno einer Cellulosesuspension 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Herstellung einer homogenen Suspension von Cellulose in einer 
wSBrigen Losung eines tertiaren Aminoxids, wobei Zellstoff in 
einer Mischvorrichtung, die einen Behfilter zur Aufnahme der 
Suspension und ein Mischwerkzeug aufweist, mit der waBrigen 
Losung des tertiaren Aminoxids gemischt wird. Die Erfindung 
betrifft ferner ein Verfahren zur Herstellung cellulosischer 
Formkorper . 

Seit einigen Jahrzehnten wird nach Verfahren zur Herstellung 
cellulosischer Formkorper gesucht, welche das heute in groBem 
MaBstab angewendete Viskoseverfahren ersetzen sollen, Als eine 
nicht zuletzt wegen einer besseren UmweltvertrSglichkeit 
interessante Alternative hat sich dabei herauskristallisiert , 
Cellulose ohne Derivatisierung in einem organischen 
Losung smitt el aufzulSsen und aus dieser LSsung Formkorper, 
z.B. Fasern und Folien, zu extrudieren. Solcherart extrudierte 
Fasern erhielten von der BISFA (The International Bureau for 
the Standardization of man made fibers) den Gattungsnamen 
Lyocell, Unter einem organischen Losungsmittel wird von der 
BISFA ein Gemisch aus einer organischen Chemikalie und Wasser 
verstanden • 

Es hat sich herausgestellt , dai3 sich als organisches 
Losungsmittel insbesondere ein Gemisch aus einem tertiaren 
Aminoxid und Wasser sehr gut zur Herstellung von 
cellulosischen Formkorpern eignet, Als Aminoxid wird dabei in 
erster Linie N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) verwendet. Andere 
Aminoxide sind z.B. in der EP-A - 0 553 070 und in der us- A - 
4,196,282 beschrieben. Ein Verfahren zur Herstellung formbarer 
Celluloselosungen ist z,B. aus der EP-A - 0 356 419 bekannt. 

In der US-A - 4,246,221 ist ein Aminoxidverf ahren zur 
Herstellung spinnbarer Celluloselosungen beschrieben, welches 
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als Ausgangsmaterial u.a. eine Mischung von Cellulose in 
flUssigem, wSBrigem N-Methylmorpholin-N-oxid (NMMO) verwendet. 
GemaB diesem Verfahren wird in einer diskontinuierlich 
arbeitenden Mischvorrichtung eine Suspension von zerkleinerter 
Cellulose in der wSflrigen Aitdnoxidl6sung hergestellt und das 
Gemisch gleichzeitig unter vermindertem Druck erhitzt, wobei 
Wasser abgezogen wird und eine erste Ldsung hergestellt wird, 
die nach Filtration und Nachbearbeitung in einem Extruder in 
eine formbare Losung ubergefUhrt wird. Als Mischvorrichtung 
zur Herstellung der Cellulosesuspension wird gemaB Beispiel I 
ein herkommlicher Doppelariranischer verwendet. In diesem 
Mischer wird eine Suspension mit einer Stoffdichte von etwa 
20 Masse% Cellulose hergestellt. Dieses vorbeschriebene 
Verfahren besitzt jedoch den Nachteil, daB es 

diskontinuierlich ist und groBtechnisch schwierig durchfiihrbar 
ist. 

Ferner wird in der US-A - 4,246,221 empfohlen, zur besonders 
schonenden und raschen AuflSsung der Cellulose diese und das 
(feste) Aminoxidhydrat in gemahlenem Zustand einzusetzen. Dies 
ist jedoch nach Erfahrungen der Anmelderin nachteilig, da die 
Cellulose durch den Mahlvorgang beschadigt wird, wenn es z.B. 
zu einer ortlichen Oberhitzung kommt. Ferner ist es 
nachteilig, als Ausgangsstof f fur die Herstellung der 
Celluloselosung ein festes Gemisch aus zerkleinerter Cellulose 
und zerkleinertem Aminoxid einzusetzen, da es aus der EP^A - 0 
419 356 bekannt ist, daB eine Suspension von Cellulose in 
einem wSBrigen Aminoxid mit Hilfe der DUnnschichttechnik 
schneller, schonender und besser in die formbare 
Celluloselosung tibergeftihrt werden kann. 

Auch in der US-A - 4,416,698 wird dem Fachmann empfohlen, die 
Cellulose zu mahlen, und zwar bis zu einer Teilchengr5Be von 
kleiner als 0,5 mm. 
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Gemfifl der DD-A - 226 573 wird zur Losungsbereitung von einer 
NMMO-haltigen CellUlose-Suspension mit einer niedrigen 
Stoffdichte von maximal 2,5 Massen% Cellulose ausgegangen. 
Diese Cellulose-Suspension wird in einem Rtihrgefafl homogeni- 
siert. Anschlieflend wird durch Zentrifugieren oder Abpressen 
die Stoffdichte auf 12,5 Massen% erhSht, auf einen 
Wassergehalt von 10-15 Massen% (bezogen auf NMMO) getrocknet 
und in einem Extruder mit Entgasungszone bei Temperaturen 
zwischen 75 und 120 'c in eine klare Losung iibergefuhrt. 

Das Verfahren gemSB der genannten DD-A - 2 26 573 ist mit dem 
Nachteil behaftet, dal3 nach der Homogenisierung die 
Stoffdichte von 2,5 Massen% auf 12,5 Massen% erhoht werden 
muB, bevor mit der eigent lichen LSsungsherstellung begonnen 
werden kann. Dies erfordert einen eigenen, zusatzlichen 
Arbeitsschritt . Auflerdem ist beim Abpressen oder 
Zentrifugieren ein gleichmafliger AbpreBgrad, der eine 
Voraussetzung fur eine konstante Losungszusammensetzung ist, 
nur schwierig zu erzielen. 

In der WO 95/11261 der Anmelderin ist ein Verfahren bekannt, 
gemaB welchem (1) vorzerkleinerte cellulosische Materialien in 
eine wasserige Losung eines tertiaren Aminoxids eingebracht 
werden, um eine erste Suspension mit einer Trockenstof f dichte 
von mindestens 10 Massen% Cellulose herzustellen, (2) die 
erste Suspension einer Mahlung unterzogen wird, wobei eine 
zweite Suspension erhalten wird, und (3) die zweite Suspension 
durch Warmezufuhr unter vermindertem Druck in die formbare 
Celluloselosung iibergefiihrt wird. Die Mahlung dient dazu, 
vereinzelt verbliebene Zellstof f teilchen weiter zu zerkleinern 
und in Einzelfasern auf zuspalten . Als Mahlgerate werden 
herkommliche Hochkonsistenzmischer , Disperger und Refiner 
vorgeschlagen . 



Aus der WO 94/28217 ist ein Verfahren zur Herstellung einer 
Vormischung aus zerkleinerter Cellulose und waflrigem Aminoxid 
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bekannt^ aus welcher eine formbare Celluloselosung hergestellt 
werden kann. Als Ausgangsmaterial wird Zellstoff in Rollenform 
verwendet^ der zunachst in einer Schneidmaschine (Shredder) 
vorzerkleinert wird. Es wird in der WO 94/28217 darauf 
hingewiesen, dafl beim Schneiden des Zellstoff s darauf geachtet 
werden soil, daB er an den Schnittkanten mSglichst wenig 
zusairnnengedrUckt wird, da dies das spfitere Mischen mit der 
waBrigen AminoxidlOsung erschwert. Zu diesem Zweck wird eine 
besondere Schneidmaschine empfohlen, in welcher Zellstoff- 
stiicke mit einer GroBe von typischerweise maximal 15 cm* 
hergestellt werden. Als Nebenprodukt des Schneidevorganges 
entstehen jedoch betrachtliche Mengen an Zellstof f staub. 

Nach dem Schneiden in der Schneidmaschine wird der 
vorzerkleinerte Zellstoff in einem Ventilator mit 
Propellerbiattern noch mehr zerkleinert und mittels Luft zu 
einem Sieb transportiert , in welchem der vorzerkleinerte 
Zellstoff vom Luftstrom abgetrennt wird. Das Sieb trennt alle 
Zellstof fteilchen mit einer TeilchengrSBe von mindestens 
2,54 mm ab. Im verbleibenden Luftstrom befindet sich jedoch 
noch ein erheblicher Staubanteil mit einer TeilchengrSBe von 
weniger als 2,54 mm. Urn diesen Zellstoff nicht zu verlieren, 
wird er in einer Filtriervorrichtung gesammelt und schlieBlich 
mit den groBeren Zellstof fteilchen wieder vereinigt. 

Zur Herstellung der Suspension werden die zerkleinerte 
Cellulose und die Aminoxidlosung in eine horizontal gelagerte, 
zylindrische Mischkammer eingebracht, welche einen Rotor mit 
axial beabstandeten RQhrelementen aufweist. Die Mischung wird 
in der Mischkammer geruhrt, indem der Rotor mit einer 
Geschwindigkeit von 40 bis 80 Umdrehungen pro Minute gedreht 
wird. An der Wand der zylindrischen Mischkammer sind noch 
vorzugsweise schnell rotierende Ref inermesser vorgesehen, mit 
welchen die Zellstof fteilchen zerkleinert werden. Die 
kombinierte Wirkung der Riihrschauf eln mit den schnell 
rotierenden Refinermessern filhrt schlieBlich zu einer 
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homogenen Mischung, die bis zu etwa 13 Masse% Cellulose, 
bezogen auf die Masse der Suspension, aufweist. 

Dieses vorbekannte Verfahren hat jedoch den Nachteil, daB es 
technisch aufwendig und langwierig ist, aus dem 
Rollenzellstoff schlieBlich die homogene Suspension 
herzustellen. Dazu kommt noch, dafl das vorbekannte Verfahren 
diskontinuierlich ist und pro Charge allein an Mischzeit mehr 
als 2 0 Minuten in Anspruch ninunt. Ferner ware es aus 
okonomischen Griinden wtinschenswert , Cellulosesuspensionen mit 
hoherer Stoffdichte herzustellen und als Ausgangsprodukt noch 
groBere Zellstof f stucke zu verwenden. 

Zusaitimenfassend kann festgestellt werden, daB der Schritt der 
Herstellung der Cellulosesuspension, also des Ausgangsproduk- 
tes ftir die Herstellung der formbaren Cellulosel5sung, im 
Stand der Technik bis heute noch nicht befriedigend entwickelt 
ist. HerkSnunliche Stoff loser bzw. Pulper, wie sie in 
vielfaltigen Ausgestaltungen in der Viskosetechnik oder in der 
Papierindustrie verwendet werden, konnen im vorliegenden Fall 
nicht zuf riedenstellend verwendet werden, da sie die 
Herstellung von Cellulosesuspensionen mit einer Stoffdichte 
von maximal nur etwa 11,5% erlauben, wie die Anmelderin 
festgestellt hat. Dies deshalb, well durch die hohe Quellung 
des Zellstoffes in 60-78%igem, waBrigen NMMO bei der 
erforderlichen Verarbeitungstemperatur von 60-90* C die 
FlieBfahigkeit der Suspension so stark abninunt, daB das 
Stoffgemenge Zellstof f/NMMO/Wasser keiner ausreichenden 
Scherung bzw. Durchmischung Uber das gesamte Mischgut mehr 
unterliegt. 

Die vorliegende Erfindung stellt sich somit die Aufgabe, das 
Aminoxidverfahren in dieser Hinsicht weiterzuentwickeln und 
ein Verfahren zur VerfUgung zu stellen, das die oben im 
Zusammenhang mit der WO 94/28217 genannten Nachteile nicht 
aufweist und mit welchem aus Zellstoff und einer waBrigen 
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Aminoxidlosung bedeutend einfacher eine homogene 
Cellulosesuspension hergestellt werden kann, die als 
Ausgangsprodukt fiir das Aminoxidverfahren verwendbar ist. 

Das erf indungsgemSBe Verfahren zur Hers tel lung einer homogenen 
Suspension von Cellulose in einer wMBrigen LSsung eines 
tertifiren Aminoxids, wobei Zellstoff in einer 
Mischvorrichtung, die einen Behalter zur Aufnahme der 
suspension und ein Mischwerkzeug aufweist^ mit der wSBrigen 
L5sung des tertiaren Aminoxids gemischt wird, ist dadurch 
gekennzeichnet , dal3 eine Mischvorrichtung eingesetzt wird, 
deren BehSlter wahrend des Mischens rotiert. 

Mischer mit rotierenden Behaltern sind bekannt (z.B. Ullmann, 
Enzyklopadie der Technischen Chemie, 4. Auflage, Band 2, S, 
290-291). Die Erfindung beruht auf der Erkenntnis, dafl es bei 
Verwendung eines derartigen Mischer s nicht notwendig ist, 
Zellstoff durch Schneiden derart vorzuzerkleinern, wie es aus 
der WO 94/28217 bekannt ist^ und daB es trotzdem m5glich ist, 
eine homogene Suspension herzustellen, in welcher der 
Zellstoff praktisch in seine Einzelfasern aufgebrochen ist. 
Wird beispielsweise Blattzellstof f oder Zellstoff in 
Rollenforin verwendet^ so braucht dieses Ausgangsmaterial nicht 
auf Stiicke mit einer Flache von kleiner als 20 cm^ , 
vorzugsweise nicht kleiner als 100 cm^ , vorzerkleinert werden. 
Es ist sogar moglich, flachige Stiicke mit einer GroBe von tiber 
1000 cm^ als Ausgangsmaterial einzusetzen und direkt in den 
erf indungsgemaB verwendeten Mischer zu geben . 

Durch die M5glichkeit, derart groBe Stticke direkt im Mischer 
zu verarbeiten, braucht nicht auf so kleine Stticke 
vorzerkleinert werden, wies dies aus der wo 94/28217 bekannt 
ist. Dadurch fallt bei der Vorzerkleinerung auch kein 
Zellstoff staub an, wodurch sich der gesamte apparative Auf wand 
zur Abtrennung und Gewinnung des Staubes eriibrigt, Ferner 
gelingt auch das Aufbrechen des Zellstoffs in seine 
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Einzelfasern leichter, da der erf indungsgemaB eingesetzte 
Zellstoff bedeutend weniger Schnittkanten aufweist. Auch die 
Schadigung des Zellstoff s, die durch das Schneiden entsteht, 
ist dementsprechend gering. 

Als weiterer Vorteil des erf indungsgemai3en Verfahrens hat es 
sich gezeigt, daB es mSglich ist, Cellulosesuspensionen mit 
einer Stoffdichte von mehr als 13% herzustellen und daftir noch 
dazu eine konzentrierte Aminoxidlosung rait 78 Masse% NMMO zu 
verwenden . 

Alia diese Effekt sind im umgekehrten Fall, also bei 
Verwendung eines Mischers init unbewegtem, d.h. nicht 
rotierendem BehSlter und rotierendem Mischwerkzeug, nicht 
erzielbar . 

Eine bevorzugte Ausftihrungsf orm des erf indungsgemaBen 
Verfahrens besteht darin, dafl die eingesetzte Mischvorrichtung 
ein Mischwerkzeug aufweist,. welches wahrend des Mischens nicht 
bewegt wird. Das Mischwerkzeug kann als Paddel, Leiste Oder 
Wendel ausgebildet sein. 

Bevorzugt ist das Mischwerkzeug so ausgebildet und im Behalter 
angeordnet, daB es wahrend des Mischens eine Belagsbildung an 
den Innenoberf lachen des Behalters, also an den Wanden, dem 
Boden und der Abdeckung, verhindert. Im einfachsten Fall ist 
es als Schaber ausgebildet. 

Es hat sich ferner als zweckmaBig erwiesen, wenn die 
eingesetzte Mischvorrichtung ein Mischwerkzeug aufweist, 
welches wahrend des Mischens rotiert. Dieses kann exzentrisch 
angeordnet sein. Das Mischwerkzeug rotiert zweckmaBigerweise 
im Gegensinn zum rotierenden Behalter, 

Der Behalter kann so geforrat sein, daB er eine Symmetrieachse 
aufweist, um welche er rotiert. In einer weiteren bevorzugten 
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Ausfiihrungsf orm wird das erf indungsgemSfle Verfahren in einer 
Mischvorrichtung ausgefuhrt, deren Synraietrieachse wShrend des 
Mischens zur Waagrechten geneigt ist, 

Die im erf indungsgemSBen Verfahren eingesetzte wSBrige Losung 
des terti^ren Aminoxids enthMlt das Aminoxid, vorzugsweise 
NMMO, zwischen 60 und 82 Masse%* Das erf indungsgemSlfie 
Verfahren wird zweckmaiSigerweise bei einer Temperatur zwischen 
60 und 90* C ausgefUhrt. 

Es ist dem Fachmann klar, dafl auch Mischungen von 
verschiedenen Zellstoffen zur Suspensionsherstellung 
eingesetzt werden konnen* Es hat sich ferner gezeigt, dafi es 
in der erf indungsgemafl verwendeten Mischvorrichtung auch nicht 
zu einem Entmischen von Hilf sstof f en, wie Stabilisatoren, 
Dispergiermittel , spinnhilf en , reaktivitatsverbessernden 
Reagenzien, Inkorporationsmedien anorganischer Oder 
organischer Natur (Baryt, Aktivkohle, SiOj^ CMC, Modif ikatoren 
( Polyethylenglykole ) ) und andere Polymeren , wie z . B . Nylon ; 
Farbstoffe, die in der Suspension enthalten sind, koimnt. Dies 
ist ftir eine voile Entfaltung der Wirkung dieser Hilfsstoffe 
von groBer Bedeutung. 

Die Erfindung betrifft ferner die Verwendung einer 
Mischvorrichtung mit einem rotierenden Behalter zur 
Herstellung einer homogenen Suspension von Cellulose in einer 
waBrigen Losung eines tertiaren Aminoxids, wobei die zur 
Suspensionsherstellung eingesetzte Cellulose am besten eine 
TeilchengSBe von mindestens 20 cm* besitzt- 

Die Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zur Herstellung 
einer formbaren Cellulosel5sung, welches dadurch 
gekennzeichnet ist, daB eine gemaB dem erf indungsgemSBen 
Verfahren hergestellte homogene Suspension unter Abdampfung 
von Wasser zu einer formbaren Celluloselosung verarbeitet 
wird* Die Herstellung der Celluloselosung wird zweckmaBig in 
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einem Dtinnschichtbehandlungsapparat durchgef Uhrt . Ein 
derartiges Verf ahren ist beispielsweise in der EP-A - 0 356 
419 beschrieben. Eine Ausfiihrungsf oria eines 
Diinnschichtbehandlungsapparates ist beispielsweise ein 
sogenannter Filmtruder, wie er von der Firma Buss AG (Schweiz) 
hergestellt wird. Ein Diinnschichtbehandlungsapparat ist auch 
in der DE-A 2 Oil 493 beschrieben. 

Die im Jahre 1994 verof f entlichte WO 94/06530 benutzt die aus 
der EP-A - 0 356 419 vorbekannte Diinnschichttechnik, urn aus 
einer Mischung von Cellulose in einer waBrigen Losung eines 
tertiaren Aniinoxides zu einer f ormbaren Losung zu gelangen . 
Das Verf ahren wird analog einer in der EP-A - 0 356 419 
vorbeschriebenen Aus fiihrungs form in einem Filmtruder 
durchgef Ohrt . Das Verf ahren der WO 94/06530 stellt sich die 
Aufgabe, Energie zu sparen, und schlagt zur LSsung dieser 
Aufgabe vor, den Rotor langsamer zu drehen. 

Die vorliegende Erfindung betrifft ferner ein Verfahren zur 
Herstellung cellulosischer Formkorper, das darin besteht, daJ3 
eine erf indungsgemafi hergestellte Cellulosesuspension in eine 
formbare Celluloselosung libergefiihrt wird, welche anschlieBend 
in an sich bekannter Weise zu Folien, Fasern, Membranen Oder 
anderen Formkorpern verarbeitet wird. 

Die erfindungsgemaB hergestellte Suspension kann iiber ein 
Dosiergerat direkt Oder uber einen geeigneten Puf ferbehalter , 
wie z.B. in der PCT/AT96/00059 der Anraelderin und in der WO 
94/28217 beschrieben ist, in den Filmtruder gespeist und dort 
zur LOsung verarbeitet werden. Die erfindungsgemaB 
hergestellte Suspension kann auch in anderen Vorrichtungen in 
die Celluloselosung ubergefUhrt werden. 

Eine im erf indungsgemaBen Verfahren bevorzugt verwendete 
Mischvorrichtung ist in der beigefiigten Zeichnung mit den 
Figuren 1 und 2 schematisch dargestellt. Im Handel ist eine 
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Ausfuhrungsform einer derartigen Mischvorrichtung als 
sogenannter "Intensiviaischer Typ R 08", der von der Firma 
Eirich, DE, gebaut wird, erhaltlich. 

Die Pigur 1 zeigt einen Schnitt durch eine schematisch 
dargestellte Mischvorrichtung, die einen zylindrischen 
BehSlter 1 zur Aufnahme von Mischgut aufweist. Der Behalter 1 
ist drehbar gelagert, wobei die Lagerung mit der Bezugsziffer 
6 angedeutet ist. Die Rotation des Behalters 1 wird mit dem 
ortsfesten Motor 2 bewirkt, der ein Zahnrad 4 antreibt, 
welches in ein ringf ormiges Gegensttick 5 eingreift, das mit 
dem Boden des drehbar gelagerten Behalters 1 fix verbunden 
ist. Die Bezugsziffer 3 bezeichnet ein Getriebe. 

Die Bezugsziffer 7 bezeichnet eine abnehmbare, ortsfeste 
Abdeckung ftir den Behalter • Die Abdeckung 7 besitzt am Rand 
eine FUhrung 13, in welcher die Behalterwand 1 gleitet. Die 
Bezugsziffer 8 bezeichnet einen Motor, der fiber ein Getriebe 9 
das ortsfeste Mischwerkzeug 10 in Drehung versetzt. Das 
Mischwerkzeug 10 besitzt an seinem unteren Ende messerartig 
ausgebildete Rtihrschauf ein 11. An der Abdeckung 7 ist noch ein 
weiteres ortsfestes Mischwerkzeug 12 angebracht, welches als 
langlicher Schaber ausgebildet ist und eine Belagsbildung an 
der Wand und an anderen Innenoberf lachen des rotierenden 
Behalters 1 verhindert . 

Die Figur 2 zeigt eine Draufsicht auf die erf indungsgema/3 
verwendete Mischvorrichtung, bei welcher die Abdeckung 7 
abgenommen ist. In der Figur 2 ist das Mischwerkzeug 10 mit 
den Mischelementen 11, das weitere Mischwerkzeug 12 und der 
Behalter 1 zu sehen. Die Drehrichtung des Behalters 1 und des 
Mischwerkzeuges 10 sind mit Pfeilen angedeutet. In der Figur 2 
sind die beiden Drehrichtungen zueinander gegensinnig. 

Die Mischvorrichtung kann mit einer Heiz- oder Kiihlvorrichtung 
(nicht gezeigt) versehen sein. Die Mischvorrichtung kann auf 
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herkairanliche Weise erwarmt bzw. gekUhlt werden. Die 
Mischvorrichtung kann aber natiirlich auch mit einer 
Elektroheizung erwarmt warden. 

Mit den nachf olgenden Beispielen wird eine zweckmaBige 
Ausf uhrungsform der Erfindung noch naher beschrieben, wobei 
als Mischvorrichtung der "Intensivmischer Typ R 08", der von 
der Firma Eirich, DE, gebaut wird, verwendet wurde. 

Beispiel 1 

Es wurden im Mischer Zellstoff blatter (Alicell V-LV) mit einer 
LSnge von 800 mm und einer Breite von 150 mm vorgelegt und 
danach eine waBrige NMMO-L5sung mit einem Gehalt von 74 Masse% 
NMMO zugegeben, wobei die Mengen so gewahlt wurden, daB eine 
Cellulosesuspension mit einem Gehalt an 13 Masse% Cellulose, 
bezogen auf die Masse der Suspension, erhalten werden konnte. 
Die Temperatur des Mischgutes betrug etwa 80 *C. 

AnschlieBend wurde der Mischer in Betrieb genommen, wobei der 
Behalter 1 mit etwa 30 Umdrehungen pro Minute und das 
Mischwerkzeug 10 mit etwa 300 Umdrehungen pro Minute (in 
Gegensinn zum Behalter 1) gedreht wurde. Es konnte das 
gesamte, im Mischer befindliche Mischgut in eine Suspension 
iibergef uhrt werden . Um das AusmaB der Auf spaltung des 
Zellstoff s in Einzelfasern f estzustellen, wurden nach 2, 5 und 
10 Minuten Mischzeit jewel Is Proben genoiranen und ihre Qua li tat 
durch Blattbildung bestimmt. Zur Blattbildung wurden 25 g 
Probe (60'C) in einem 2000 ml Becherglas mit 1000 g Wasser 
(65*C) versetzt und mit einem Magnetrtihrer ( Riihrknochen : 5 cm; 
500 Umdrehungen pro Minute) 15 Minuten geriihrt. Danach wurde 
die erhaltene Suspension auf den Blattbildner aufgegeben und 
durch schnelles Absaugen auf Blatt gebildet, welches im 
Trockenschrank getrocknet wurde. Das Aussehen des getrockneten 
Blattes wurde f estgestellt . Die Ergebnisse sind in der 
untenstehenden Tabelle angegeben. Das AusmaB der Auf spaltung 
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des Zellstoffs in Einzelfasern ist dabei uinso hSher^. je 
weniger Stippen im gebildeten Blatt zu beobachten sind. 

Der Tabelle ist zu entnehmen, daJ3, wie bereits oben erwMhnt, 
aus dem Hischgut eine Suspension gebildet werden konnte, und 
daB ferner bereits nach zweimintitigem Mischen eine Suspension 
erhalten wird, wobei das mit dieser Suspension gebildete Blatt 
keine Stippen zeigt, was bedeutet, daB der Zellstoff praktisch 
vollstSndig in seine Einzelfasern aufgespalten ist. 

Beispiel 2 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen, jedoch statt 
Zellstof fbiattern Zellstoff streif en (Alicell V-LV) mit einer 
Lange von 400 mm und einer Breite von 4 mm eingesetzt. 

Der Tabelle ist zu entnehmen, da3 aus dem Mischgut eine 
Suspension gebildet werden konnte, und dafl ferner bereits nach 
zweimintitigem Mischen eine Suspension erhalten wird, wobei das 
mit dieser Suspension gebildete Blatt keine Stippen zeigt, was 
bedeutet, daB der Zellstoff praktisch vollstSndig in seine 
Einzelfasern aufgespalten ist. 

Beispiel 3 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen, jedoch statt 
Zellstof fbiattern gemahlener (Schneidmtlhle) Zellstoff (Alicell 
V-LV; Conduxratlhle ; Siebl5cher quadratisch, 16 mm* ) und eine 
wSBrige NMMO-L6sung mit einem Gehalt von 78 Masse% NMMO 
eingesetzt. Ferner wurde der gemahlene Zellstoff in einer 
Menge eingesetzt, daB eine Cellulosesuspension mit einem 
Gehalt an 15,5 Masse% Cellulose, bezogen auf die Masse der 
Suspension, erhalten werden konnte. 
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Die Ergebnisse der Blattbildung sind in der Tabelle angegeben 
und zeigen , daB mit der erf indungsgemSB vervendeten 
Mischvorrichtung selbst mit dem auf libliche Weise 
zerkleinerten Zellstoff (gemahlen) und mit einer hoher 
konzentrierten NMMO-Losung und mit erheblich hoherer 
Stoffdichte liberraschend eine Suspension hergestellt werden 
konnte. Bei der Blattbildung wurden zwar Stippen festgestellt , 
die allerdings mit einer Behandlung in einem Refiner in 
Einzelfasern aufgespalten werden konnten. 



Tabelle 

Beispiel Mischzeit Suspension 



B 1 a t t b i 1 dung 



1 
1 
1 

2 
2 
2 

3 
3 
3 



2 
5 
10 

2 
5 
10 

2 
5 
10 



Da 
a 



a 
a 
a 

a 
a 
Da 



keine Stippen, wolkig 
keine Stippen, wolkig 
keine Stippen, wolkig 

keine Stippen^, wolkig 
keine Stippen^, wolkig 

2 

keine Stippen , wolkig 

3 

sehr viele Stippen 
keine Verbesserung 

4 

keine Verbesserung 



Anmerkung 

1= vereinzelt aufgeweitete Streif enreste; 

2= vereinzelt kleine offene Streif enreste; 

3= kaum geoffnete langere Fasern; das Blatt gibt feinen 

Cellulosestaub ab; 
4= das Blatt ist jedoch homogener und gibt weniger 

Cellulosestaub ab. 



Aus den erf indungsgemaB hergestellten Suspensionen konnten 
Spinnmassen guter Qualitat hergestellt werden. Es hat sich 
gezeigt, daJ3 die in den Beispielen 1 und 2 hergestellten 
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Suspensionen sogar eine derart gute Qualitat. aufwiesen, dafl 
sie direkt^ d.h. ohne Nachbehandlung in einem Refiner, zur 
Losungsherstellung eingesetzt werden konnten. 



Beispiel 4 (Vergleich) 

2,2 kg Zellstoff blatter (Buckeye V5) mit einer 6r3Be von 7x7 
cm* wurden mit 6,2 3 kg einer wSBrigen NMMO-Losung (72%; 65* C) 
in einem herkommlichen Laborpulper (Fassungsvermogen : 41 
Liter) mit ruhendem BehSlter 30 Sekunden gemischt. 
AnschlieBend wurden weitere 6,23 kg NMMO-Losung zugegeben, 
sodaB die Cellulosekonzentration 15% war, und 90 Sekunden 
gemischt. Dabei konnte festgestellt werden, daB an der 
Behalterwand kein Mischen stattfand. Der Zellstoff war nur 
gequollen und nur zur Halfte gepulpt. 

Danach wurden weitere 3,0 kg NMMO-Losung zugegeben, sodaB die 
Cellulosekonzentration auf 12,5% abnahm, und wurde 40 Sekunden 
gemischt* Es konnte keine Verbesserung festgestellt werden. 

Danach wurden noch einmal 3,0 kg NMMO-Losung zugegeben, sodaB 
die Cellulosekonzentration auf 10,6% abnahm, und wurde 60 
Sekunden gemischt. Es konnte eine geringfugige Verbesserung 
festgestellt werden. Erst nach weiteren 180 Sekunden Mischzeit 
konnte eine Suspension hergestellt werden, die jedoch keiner 
Blattbildung unterzogen wurde, da die Stoffdichte (10,6%) fur 
das Aminoxidverfahren nicht dkonomisch interessant erscheint. 

Dieses Ergebnis zeigt, daB es mit der verwendeten 
herkommlichen Labor-Mischvorrichtung mit ruhendem Behalter 
nicht moglich war, eine Suspension mit einer Stoffdichte von 
tiber 11% herzustellen . 



Beispiel 5 (Vergleich) 
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Ein herkommlicher Pulper (Fassungsvermogen: 1500 1) mit 
ruhendem BehSlter wurde mit 900 1 NMMO-Losung (74%^ 70-80*C) 
beschickt. Anschliei3end wurde Blattzellstof f ohne 
Vorzerkleinerung schrittweise zugegeben, wobei nach ca. 12 
Minuten und Erreichen einer Stoffdichte von 11,57% abgebrochen 
verden muJ3te, da keine Erhdhung der Stoffdichte mehr moglich 
war, da in den Randzonen kein Vermischen stattfand und somit 
keine Suspension erhalten wurde • 
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1. Verfahren zur Herstellung einer homogenen Suspension von 
Cellulose in einer wHBrigen L5sung eines tertiaren 
Aminoxids, wobei Zellstoff in einer Mischvorrichtung/ die 
einen Beh^lter zur Aufnahme der Suspension und ein 
Mischwerkzeug aufweist, mit der waBrigen Losung des 
tertiSren Aminoxids gemischt wird, 

dadurch gekennzeichnet , daB 

eine Mischvorrichtung eingesetzt wird, deren Behalter 
wahrend des Mischens rotiert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dafl 
die eingesetzte Mischvorrichtung ein Mischwerkzeug 
aufweist, welches wShrend des Mischens nicht bewegt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , daB 
das Mischwerkzeug als Paddel, Leiste oder Wendel 
ausgebildet ist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Mischwerkzeug so ausgebildet und im Behalter 
angeordnet ist, daB es wahrend des Mischens eine 
Belagsbildung an der Wand des Behalters verhindert. 

5* Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch 

gekennzeichnet, daB die eingesetzte Mischvorrichtung ein 
Mischwerkzeug aufweist, welches wahrend des Mischens 
rotiert • 
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6^ Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB 

das rotlerende Mischwerkzeug exzentrisch angeordnet ist. 

7 . Verfahren nach einem der Ansprtiche 5 oder 6 , dadurch 
gekennzeichnet/ daB das Mischwerkzeug im Gegensinn zum 
rotierenden Behalter rotiert, 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet , daB der Behalter eine Symmetrieachse 
aufweist, um welche er rotiert, 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , daB 
die Symmetrieachse zur Waagrechten geneigt ist. 

10 • Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch 

gekennzeichnet , daB das tertiare Aminoxid in der wSBrigen 
Losung zu 60-82 Hasse% enthalten ist. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet , daB es bei einer Temperatur zwischen 60 
und 9 0 " C ausgef iihrt wird . 

12. Verwendung einer Mischvorrichtung mit einem rotierenden 
Behalter zur Herstellung einer homogenen Suspension von 
Cellulose in einer wSBrigen Losung eines tertiaren 
Aminoxids . 
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13 • Verwendung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet , dafl 
die zur suspensionsherstellung eingesetzte Cellulose eine 
TeilchengoBe von mindestens 2 0 cm^ besitzt. 

14. Verfahren zur Herstellung einer formbaren 
celluloselosung, dadurch gekennzeichnet , daB eine gemSB 
den Anspriichen 1 bis 11 hergestellte homogene Suspension 
unter Abdampfung von Wasser zu einer formbaren 
Celluloselosung verarbeitet wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet , daB 
es in einem Dtinnschichtbehandlungsapparat durchgefiihrt 
wird. 

16. Verfahren zur Herstellung cellulosischer Formkorper, 
dadurch gekennzeichnet, daB eine gemaB Anspruch 14 Oder 
15 hergestellte, formbare Cellulosel6sung in an sich 
bekannter Weise zu Folien, Fasern, Membranen oder anderen 
Formkorpern verarbeitet wird. 
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